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© Resine pour una composition d'encollage, son procede de fabrication et la composition d'encollage obtenue. 



© La presents invention concerne un produit destine a 
entrer dans une composition d'encollage pour fibres minera- 
les, un procede de preparation dudit produit et une composi- 
tion d'encollage prepares a partir de ce produit par addition 
d'uree et d'autres addhifs. 

Ce produit resurte de la condensation, en presence cf une 
catalyseur basique, de phenol, de formaldehyde et d'uree, et 
il est caracterise par un etat fiquide, urvtauxde phenol libra 
inferieur a 0,5 %, un taux de formalde^iyde fibre inferieur a 
3 % du poids total de liquide. et une diluabilfte mesuree a 
20°C au mofns eg ale a 1000 %. 
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5 RESINE POUR UNE COMPOSITION D'ENCOLLAGE, SON PROCEOE OE FABRICATION 
ET LA COMPOSITION D'ENCOLLAGE OBTENUE 

La presente invention a trait a la fabrication de produits a 
base de fibres minerales, et notamment de produits Isolants, sous forme 
de feutres ou de voiles de fibres, Le procede de fabrication mis en 

15 oeuvre implique le depot sur les fibres, par pulverisation ou tout au- 
tre moy en, d'un encollage a base de phenoplastes ou d'aminoplastes, as- 
surant ainsi la liaison des fibres. 

L' invention concerne un nouveau produit de condensation ou 
resine destine a entrer dans une composition d'encollage du type decrit 

20 ci-dessus, un procede de fabrication dudit produit et une composition 
d 'encollage conprenant ledit produit. 

On entend par resine, au sens de Vinvention, le produit re- 
sultant de la condensation des reactifs de depart en presence d'un 
catalyseur, avant toute etape de cuisson dans une etuve. 

25 Les proprietes recherchees pour les compositions d 1 encollage 

sont largement dependantes des caracteristiques de la resine de base. 
Une bonne composition d'encollage doit presenter avant tout une bonne 
aptitude a la pulverisation, ainsi que des proprietes d'enrobage et de 
11 age des fibres, et simultaneroent etre peu polluante. 

30 A cette fin, la resine de base dolt presenter une bonne sta- 

bility dans le temps et une diluabilite a Veau elevee. La notion de 
diluabilite etant parti cull erement Importante, elle sera definie, au 
sens de Vinvention, de la fagon sulvante : la diluabilite a Teau 
d'une solution de resine est le volume d'eau desionlsee que Von peut, 

35 a une temperature donnee, ajouter a Ignite de volume de cette solution 
avant de provoquer la formation d'un trouble permanent. 

Par allleurs, 11 est egalement necessaire que la resine de 
base solt aussi exempte que possible de produits de depart non 
transformes. En effet, les risques de pollution atmospherlque sont es- 
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sentiellement dus a la presence de monomeres volatils : ce sont par 
exemple les prodults de depart necessaires a Vobtention de la resine, 
par exemple du formaldehyde et du phenol, non transformes lors de la 
reaction, ou regeneres au cours de Vencollage des fibres ou ulterieu- 
5 rement. 

Par consequent, pour obtenir des encollages ou la teneur en 
genera teurs de pollution, notanroent en phenol libre et en formaldehyde 
libre, est aussi reduite que possible, 11 faut que la resine de base 
presente le moins possible de produits de depart residuels tout en con- 
10 servant ses qualites d'emplol. 

Les premieres resines proposees etaient obtenues a parti r de 
phenol et de formaldehyde dans un rapport roolaire F/P inferieur a 2,5, 
de Vuree etant alors introduite unlquement avec les autres additlfs 
d'encollage, apres formation et stockage de la resine, afin de capter 
15 le formaldehyde libre- A cause du faible rapport molaire du formaldehy- 
de au phenol (F/P), on n'obtient pas un taux de phenol libre inferieur 
a 1,5 % du poids total de la solution de resine, et le taux de formal- 
dehyde libre est lui-meme au molns egal a 6 %. De plus, merae en intro- 
duisant dans l^ncollage une forte quantite d'uree, afin de reduire ce 
20 taux de formaldehyde libre, on ne parvient pas a controler sa valeur. 

On a alors propose di verses methodes all ant dans le sens 
d'une reduction du taux de monomeres libres volatils presents dans une 
composition d'encollage a base d f une resine phenoplaste. Le principe 
des methodes suggerees repose sur I 1 idee d^ugmenter le rapport molaire 
25 initial du formaldehyde au phenol (F/P) pour abaisser le taux de phenol 
non corabine, et par consequent libre, et, parall element, de capter le 
formaldehyde libre a son tour en exces, par des composes azotes, notam- 
ment de 1'uree. 

Olfferentes formulations de resines de base, obtenues a par- 
30 tir d f un rapport molaire du formaldehyde au phenol coopris entre 2,7 et 
4,2 et en presence d'un catalyseur basique, ont ete envisagees. 

On a par exemple propose dans le brevet americain US 3 616 179 
un prodult de condensation de phenol, de formaldehyde et d'uree. Le 
produit obtenu presente une diluabilite satisfaisante, .mais, a cause du 
35 procede de preparation mis en oeuvre, on ne peut parvenir a un taux de 
phenol libre non combine tres bas tout en conservant une diluabilite 
satisfaisante. L'uree est introduite dans le reacteur ou a lieu la 
reaction du phenol avec le formaldehyde a une temperature correspondent 
au palier de cette reaction, qui est de V'ordre de 70 # C. Pour evlter 
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une polymerisation trop poussee, qui risque de provoquer des probl ernes 
de pregeliflcation rendant les encollages Inaptes a la pulverisation, 
on bloque la reaction du phenol avec le formaldehyde avant que pratl- 
quement tout le phenol ait reagi. 
, 5 II a aussi ete propose dans les brevets US 3 684 467 et US 

4 014 726 de preparer un produit de condensation de phenol, formalde- 
hyde, dextrine ou dicyandiamide et uree. Pour Vobtention de ce pro- 
duit, un premier type de capteur de formaldehyde (dextrine ou 
dicyandiamide), est introduit et reagi t a une temperature correspondant 

10 au palier de la reaction du phenol et du formaldehyde, et 1 'uree est 
introduite et reagit tout de suite apres le debut du ref ro1 di ssement du 
milieu reaction-nel. 

Outre les inconvenients deja mentionnes de transformation in- 
complete du phenol, cette solution impose la presence de deux capteurs 

15 de formaldehyde. De plus, les cycles de temperatures sont tres longs et 
exigent une duree correspondant a plus d'un poste. 

Aucune des solutions ainsi proposees n'a jamais fourni de 
resine qui contienne peu de phenol libre et de formaldehyde libre, afin 
de limiter les problemes de pollution, tout en conservant les proprie- 

20 tes caracteristiques d'une resine des ti nee a entrer dans une composi- 
tion d' encollage, et notamment une diluabillte et une stabilite 
elevees. 

La presente invention vise a pallier les inconvenients preci- 
tes en fourni ssant une nouvelle resine convenant pour entrer dans une 
25 composition d' encollage. 

Elle a egalement pour objet de fournir un procede de prepara- 
tion de ladite resine qui permet d'obtenlr une resine presentant des 
caracteristiques d'emploi ameliorees, et d'obtenlr ul terieurement un 
encollage plus efficace, le procede de preparation de la resine selon 
30 1 'invention coiqprenant avantageusement des moyens simplifies de mise en 
oeuvre, comme un cycle de reaction plus court, et Vutilisation d'un 
seul type de monomere pour fixer le formaldehyde en exces. 

L 'invention concerne egalement une composition d' encollage a 
base de la resine selon Vlnvention. 
35 La resine selon Vinvention est un produit de la condensa- 

tion, en presence d'un catalyseur baslque, de phenol, de formaldehyde 
et d'uree. Elle est liquide, caracterisee par un taux de phenol libre 
inferieur a 0,5 %, un taux de formaldehyde libre inferieur a 3 I en 
poids total de liquide reactionnel, et une dlluabilite mesuree a 20 C C 
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au moins egale a 1000 %. De preference, 1e taux de phenol libre est in- 
ferleur a 0,4 %, le taux de formaldehyde libre est inferieur a 0,3 % et 
la diluabillte est au molns egale a 2000 % m 

Suivant une caracteristique supplemental re, la resine presen- 
5 te une teneur en extralt sec superleure a 40 %. 

Par ailleurs, l f invention propose un procede de preparation 
de ladite resine. 

Selon ce procede, on fait reagir du phenol et du formaldehyde 
en presence d'un catalyseur basique a une temperature comprise entre 60°C 
10 et 75°C, et de preference a environ 70°C, le rapport molaire F/P etant 
compris entre 3 et 6, jusqu'a ce que le taux de conversion du phenol 
soit superieur a 98 %, puis on commence a refroidir le milieu reactipn- 
nel et on introduit Vuree en quantite telle que le rapport molaire U/P 
soit conpris entre : 
15 F/P - 2,55 et F/P - 2,55 

2,6 0,7 
de preference entre 

F/P - 2,55 et F/P - 2,55 

1,8 0,8 
20 A une temperature inferieure a 60°C, la reaction est trop 

lente pour une application industrielle, et a une temperature superleu- 
re a 75°C, le taux de phenol libre est trop eleve. 

La quantite d'uree presente dans la resine est en effet de- 
pendante d 1 exigences contradictoires : pour etre certain de fixer la 
25 plus grande quantite possible de formaldehyde libre, 11 conviendrait 
dMntroduire un large exces d'uree par rapport aux conditions stoechio- 
metriques. Mais Turee introduite en trop grande quantite au dessus 
d f un certain seul du rapport molaire U/P, ne sert plus a capter le for- 
maldehyde libre. 

30 Selon une caracteristique de iMnvention, on fait reagir le 

formaldehyde et le phenol en presence d'une quantite de catalyseur cor- 
respondant a de 12 a 20 % et de preference environ 14 % d' equivalents 
en ions hydro)yles exprime en polds de phenol initial. La quantite im- 
portaate de catalyseur favorise la reaction du phenol avec le formal de- 

35 hyde et permet egalement une diminution de la duree du palier de 
temperature, sans que les caracterlstlques d'emploi du produit final, 
et notanroent sa diluabillte, en soient affectees. Elle ne dolt cepen- 
dant pas etre trop importante, afin d'eviter une reaction trop violente 
et la formation de prodults Indeslrables, en partlculier insolubles. 
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Le catalyseur employe peut etre un hydroxy de quel conque d'un 
metal alcalln ou alcalino terreux. On peut citer par exemple la chaux, 
1 'hydroxy de de baryum ou Vun de ses hydrates, mais on utlHsera avan- 
tageusement la potasse ou la soude, et de preference la soude a raison 
5 de 5 a 8,5 % en poids de phenol initial. 

Suivant une forme preferee de Vinvention, on introduit 
Vuree des le debut du ref roidissement. 

Avantageusement, pour que Vuree et le formaldehyde reagis- 
sent dans les meilleures conditions, on refroidit le milieu reactionnel 
10 a une Vitesse de Vordre de 1°C par minute, jusqu'a atteindre 35°C 
environ. L'uree est introduite tres regulierement pendant ce refroidis- 
sement, de preference pendant une duree au moins egale a la moitie de 
la duree du ref roidissement du reacteur et du milieu reactionnel. 

La preparation de la resine a lieu selon un cycle de tempera- 
15 ture qui se divise schematiquement en trois phases : une phase de 
chauffage, un palier de temperature et une phase de refroidissement. 
Grace au procede selon Vinvention, le cycle est tres rapide, ce qui, 
par rapport aux cycles decrits dans Tart anterieur, procure des avan- 
tages tant du point de vue economique que techno! ogi que. Notamment, la 
20 duree totale du cycle, entre le chargement du reacteur et Vobtention 
de la resine, n'excede pas 7 heures, a Vechelle industrielle, le pa- 
lier de temperature etant lui-meme limite a 90 minutes environ. 

Suivant une variante du procede selon Vinvention, il est 
possible de lui aj outer une etape de neutralisation, jusqu'a un pH de 7 
25 a 7,5 environ. 

Enfin, Vinvention concerne une composition d'encollage des- 
tinee a Venrobage de fibres minerales, par exemple des fibres de 
verre, notamment par pulverisation, qui comprend la resine selon 
Vinvention, de Vuree supplemental re et des additifs d'encollage. 
30 Les additifs d'encollage couramment (employes sont du si lane 

et des huiles minerales, Vammoniaque et le sulfate d'ammonfum. 

Suivant une caracteristique de la composition d'encollage se- 
lon Vinvention, les proportions du produit de condensation compte en 
parts de matiere seche, et de Vuree supplemental* re sont comprises en- 
35 tre 65 parts du produit de condensation pour 35 parts d'uree supplemen- 
tal re et 90 parts pour 10 parts, de preference 80 parts pour 20 parts. 

D'autres caracteristiques et avantages de V invention appa- 
raftront au cours de la description detaillee suivante d'un mode de 
realisation de Vinvention, assortie d'exemples. Certains exemples sont 
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conformes a 1 invention, et d'autres sont cites a x\zre compcruti i . 

Tous les exemples decrits se rapportent a un meme mode opera- 
toire, qui sera detaille ulterieurement. 

Sauf indication contraire, les pourcentages sont des pourcen- 
5 tages en poids, exprimes soit par rapport au poids de phenol introduit, 
soit par rapport au poids total de liquide present dans le milieu reac- 
tionnel. 

Les resultats obtenus pour les differents exemples mis en 
oeuvre seront compares en ce qui concerne les points suivants concer- 
10 nant la re sine : 

- aspect : limpide, laiteux, 

- diluabilite, 

- taux de formaldehyde libre final, par rapport au poids to- 
tal de liquide (Fl f ), 

15 - taux de phenol libre final, par rapport au poids total de 

liquide (Plf) t 

- teneur en extrait sec : pour la determiner, on expose pen- 
dant 2 heures a 150°C dans une etude ventilee 2 g de resine dans 10 cra3 
d'eau dans une coupelle de diaraetre 50 wn et de hauteur 20 mm 

20 (extrait sec %), 

- taux de conversion du phenol : c'est le pourcentage de phe- 
nol ayant participe a la reaction de condensation par rapport a 100 % 
de phenol initial (Pc), 

- taux de conversion du formaldehyde : c'est le pourcentage 
25 de formaldehyde ayant participe aux reactions avec le phenol et avec 

Vuree, par rapport a 100 % de formaldehyde initial (Pc), 

- pH. 

Pour obtenir la resine, on procede de la faqon suivante : on 
introduit du formaldehyde et du phenol dans un reacteur ; puis sous 

30 agitation mecanique, on chauffe ou on refroidit jusqu'a atteindre une 
temperature un peu superieure a la temperature de fusion du phenol- On 
poursuit Vagitation mecanique pendant toute la duree du cycle reaction- 
nel. On introduit le catalyseur de fa$on reguliere puis, immediatement 
apres. la fin de cette introduction, on eleve la temperature du melange 

35 jusqu'a une valeur permettant une condensation optimale et Tobtention 
d'une resine diluable- On maintient cette temperature jusqu'a ce que le 
taux de conversion du phenol soit superieur a 98 %. 

On commence alors a refroidir le reacteur et le milieu reac- 
tionnel et on introduit Vuree. Pour son stockage, la resine est avan- 
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tageusement malntenue sous faible agitation a une temperature de 16°C 
environ. Elle peut etre stockee pendant au molns 15 jours. 

Pour obtenlr la composition d'encollage, on ajoute de Vuree 
supplemental re et les additlfs usuels intervenant dans une formulation 
5 d'encollage. 

Toutes les donnees et resultats caracteristiques des exemples 
decrits sont regroupes dans les tableaux 1 et 2 ci -joint ; elles sont 
relatives d'une part aux proportions respectives des divers reactifs a 
differents stades du procede et a differentes caracteristiques du pro- 
10 cede (tableau 1) et d'autre part, aux caracteristiques des resines 
obtenues (tableau 2). 

Les donnees relatives aux proportions respectives des divers 
reactifs sont les rapports mol aires : 

. du formaldehyde au phenol (F/P), 
15 . de Vuree au phenol initial (U/P), 

. de Vuree au formaldehyde Hbre au moment de V 1 ntroducti on 

de Vuree (U/F-j a ttl). 
Les autres donnees indiquees sont le pourcentage de cataly- 
seur par rapport au phenol initial (catalyseur %), Vequivalent en 
20 ions hydroxyles {% OH-/P), le moment d' introduction de Vuree (tU), le 
taux de formaldehyde libre par rapport au liquide reactionnel, au mo- 
ment de V introduction de Vuree (Fi a tU), 

Les exemples 1 a 6 entrent dans le cadre de V invention. 
Les exemples 7 a 11 sont decrits a titre comparatlf et ne sont pas ob- 
25 jets de Vinvention. 

Exemple 1 

Dans un reacteur de deux litres equipe d'un systeme 
d'agitation, d'un condenseur, d'un thermometre et d'une entree pour 
reactifs, on ajoute 282,3 g de phenol (3 moles) a 852 g (10,5 moles) de 
30 formaldehyde en solution aqueuse a 37 %. La temperature est regulee a 
Valde d'un bain-marie muni de resistances chauffantes, commandees ma- 
nuellement ou par thermometre a contact, ainsi que d'un systeme de 
refroidissement. 

Le premelange est porte a 45°C sous agitation, puis on intro- 
35 duit regulierement en 30 minutes, en maintenant la temperature a 45°C, 
33,88 g de soude en solution aqueuse a 50 % (solt 0,4235 mole, et 6 % 
en poids de phenol initial). 

On eleve ensuite la temperature de faqon reguliere de 45 a 
70°C en 30 minutes et on la maintient a 70°C. 
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On commence a refroldir et a introduire ue 1 uree en ^rc; ... 
apres environ 71 minutes de paller a 70°C, alors que la teneur en for- 
maldehyde libre atteint 8,4 %. 

On refroldlt regulierement de 70 a 50°C en 20 minutes, tout 
5 en introduisant tres regulierement 211,8 g soit 3,528 mole d'uree en 
grains, soit en moyenne 10,59 g d'uree par minute. On continue de re- 
froidir a la meme vitesse jusqu'a 35°C. 

La solution de resine obtenue a un aspect limpide jaune pale. 
Le taux de phenol converti est de 98,1 %, le taux de formol converti de 
10 98,5 %. L'extrait sec est de 44,3 % et la diluabilite de la resine est 
infinie. 

Exemple 2 

On utilise le meme appareillage que celui decrit pour Vexem- 
ple 1. On ajoute 254,6 g (2,7 mole) de phenol a 881,3 g (10,8 mole) de 

15 formaldehyde a 37 %. On introduit 30,49 g de soude en solution aqueuse 
a 50 %, soit 0,381 mole et 6 * en poids du phenol initial. On procede 
ensuite comme dans I'exemple 1, mais on maintient cette fois le palier 
de temperature a 70 e C pendant 90 minutes. On abaisse alors la tempera- 
ture du milieu reactionnel a 60 C C en 8 minutes, de fa?on a atteindre un 

20 taux de formaldheyde libre de 10,4 %. Puis, on continue a abaisser re- 
gulierement la temperature de GO a 35°C en 20 minutes tout en introdui- 
sant de fagon regullere 270,6 g d'uree en grains. 

Exemple 3 

Les conditions sont analogues a celles de I'exemple 1, on mo- 
25 difie simplement la quantite de catalyseur, qui s'eleve alors a 8 % de 
soude, ou 18,9 % d' equivalent en ions hydroxy! es. 

Exemple 4 

On modifie U/P par rapport a I'exemple 1 tout en restant dans 
le cadre de Vinvention. Du fait d'un rapport U/P abaisse, le taux de 
30 formol libre final est un peu augmente. 

Exemple 5 

C'est une autre variante de iMnventlon dans laquelle on mo- 
difie a nouveau le rapport U/P. 

Exemple 6 

35 On augmente le rapport F/P et la quantite de catalyseur. On 

atteint pratiquement 100 % de phenol converti ainsi que une valeur tres 
basse du taux de phenol libre. Apres avoir refroidl le milieu reaction- 
nel jusqu'a 35°C, on procede a sa neutralisation en 90 minutes environ 
pour obtenir un pH de 7,3 a Vaide d'acide sulfurique en solution a 15 
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%• Cette neutralisation necessite ±20 g d'acioe er«viryn. 

Toutes les resines obtenues selon les exeraples 15 6 sont 
stables pendant 15 jours. 

EXEHPLES COMPARATIFS 
5 Exemple 7 

On introduit le formaldehyde et le phenol dans le meme rap- 
port F/P de 3,5 que dans Vexemple 1, avec la meme quantite de cataly- 
seur. Mais on n 4 introduit pas d'uree dans le reacteur. II apparait une 
augmentation du taux de formaldehyde Hbre dans la resine finale, 
10 jusqu'a une valeur excessive pour Vemploi de la resine dans une compo- 
sition d'encollage. 

Exemple 8 

On abaisse le rapport F/P jusqu'a une valeur inferieure a 3, 
et on n' introduit pas d'uree. La resine obtenue ne repond a aucune des 
15 caracteristiques souhaitees, en particulier le taux de phenol libre fi- 
nal est de 3,5 % et le taux de formaldehyde libre final est de 3,2%. 

Exemple 9 

Par rapport a Vexemple 1, on augmente le rapport F/P jusqu'a 
la valeur 6 et on n'introduit pas d'uree. On observe alors un taux de 
20 formol converti insuffisant, qui correspond a un taux de formol libre 
excessif. 

Exemple 10 

On reprend des conditions analogues a celles de Vexemple 7 
en rempla$ant la soude par de Vhydroxyde de baryum, introduit a raison 
25 de 16 % en poids de phenol, soit 9,2 % d'equivalents en ions hydroxy- 
les. L'emploi de ce catalyseur donne a la resine un aspect laiteux, in- 
dependamment des autres proprietes insatisfaisantes de Vexemple 7. 

Exemple 11 

On reprend les memes conditions que dans Vexemple 1 en 
30 commengant a introduire Vuree sur le paller de temperature de la reac- 
tion du phenol avec le formaldehyde, a 70°C, apres 78 minutes de 
paller, et cette temperature est maintenue pendant 10 minutes environ. 
On refroidit alors le milieu reactionnel, jusqu'a 35°C en continuant a 
introduire Vuree pendant 10 minutes lors du refroidissement. II appa- 
35 ra^t une baisse sensible du taux de conversion du phenol, et on obtient 
une valeur trop forte (0,8 %) de phenol libre final. 

Apres avoir prepare la resine, et Vavpir stockee selon les 
besoins, on procede a la preparation de Vencollage en ajoutant a la 
resine de Vuree supplementaire et des additifs d'encollage. L'uree 
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supplemental re 1ntrodu1te dans Vencollage sert a capter le formaldehy- 
de qui est susceptible d'etre gene re lors de la pulverisation de 
Tencollage sur les fibres, ou lors de la cuisson a haute temperature 
du liant pour Her les fibres. 
5 une composition d'encollage typique comprend les additifs 

suivants : 

- 1 a 3 parts de sulfate d 1 ammonium servant de catalyseur 
lors de la cuisson ulterieure de Vencollage apres sa pul- 
verisation sur les fibres ; 

10 - 0,1 a 1 part de silane ; 

- 1 a 15 parts d'huiles minerales ; 

- 6 a 12 parts d'ammoniaque, en solution a 20 %, servant a 
retarder la pregelification de Vencollage, et done permet- 
tant de conserver la diluabilite. 

15 Le tableau 3 regroupe les resultats obtenus avec des exemples 

d'encollage realises a partir de resines selon 1 "invention, et avec 
d'autres exenples realises a partir de resines qui n'entrent pas dans 
le cadre de V invention. 

Les exemples 12 a 14 sont realises a partir de resines decri- 
20 tes dans les exemples 1, 4 et 5 d-dessus. Les exemples 15 et 16 cor- 
respondent aux resines decrites dans les exemples 7 et 10 ci-dessus et 
qui n'entrent done pas dans le cadre de Vinvention. 

Tous les exemples realises contiennent les memes quantites 
d'huile minerale, d'ammoniaque en solution a 20 %, de silane et de sul- 
25 fate d'arannoni urn. Ce sont 0,1 % de silane, 9,5 % d'huile minerale, 6 % 
d'aranoniaque, 3 % de sulfate d'ammonium. Les pourcentages exprimes cor- 
respondent a 100 parts de Vensentole resine et uree supplemental re. 

Outre les quantites de formaldehyde libre (Fl %) et de phenol 
libre (PI %), exprimees par leur teneur en matiere seche dans Vencol- 
30 lage, le tableau 3 indique egalement les quantites de ces elements, ex- 
primees en mg/Mm3, que Von retrouve dans les gaz evacues. Les normes 
alleraandes, notarament, exigent que la quantite totale de polluants solt 
inferleure a 20 mg/Nm3. II apparait clairement que les exemples confor- 
mes a Vinvention repondent a ces normes. La dlluabiHte mesuree apres 
35 trois jours de stockage de Vencollage est encore satisfaisante. En ou- 
tre, la quantite de Hant fixee par les fibres de verre par exemple, 
lorsque Von pulverise dessus une composition d'encollage selon Vin- 
vention, se trouve augmentee, du fait de la reduction des phenol et 
formaldehyde Hbres. 
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1 

REVEMDICATIOHS 

1. Prodult de la condensation, en presence d'un catalyseur 
basique, de phenol, de formaldehyde et d'uree, caracterise en ce qu'il 

5 est liquide et presente un taux de phenol Hbre inferieur a 0,5 %, un 
taux de formaldehyde libre Inferieur a 3 % exprirae en poids total de 
liquide et une diluabilite mesuree a 20°C au moins egale a 1000 %. 

2. Prodult selon la revendication 1, caracterise en ce qu'il 
presente un taux de phenol libre Inferieur a 0,4 %, un taux de formal- 

10 dehyde libre Inferieur a 0,3 % et une diluabilite au moins egale a 
2000 % a 20*C. 

3* Prodult de condensation selon Tune des re vendi cations 1 
ou 2, caracterise en ce que sa teneur en extrait sec est au moins egale 
3 40 %. 

15 4. Procede de preparation du prodult de condensation selon 

une des re vendi cations 1 a 3, caracterise en ce que Ton fait reagir du 
phenol et du formaldehyde en presence d'un catalyseur basique a une 
tenperature comprise entre 60°C et 75°C environ, et de preference a 
70°C environ, le rapport molaire F/P etant comprls entre 3 et 6, 
20 jusqu'a ce que le taux de conversion du phenol soit superieur a 98 %, 
puis on commence a refroidir le milieu reactionnel et on introduit 
Turee en quantite telle que le rapport molaire U/P soit comprls entre : 
F /P - 2,55 et F/P - 2,55 

2,6 0,7 de preference entre 

25 F/P - 2,55 et F/P - 2,55 

1,8 0,8 

5. Procede selon la revendication 4, caracterise en ce que 
Ton introduit Turee des le debut du refroidissement. 

6. Procede selon Tune des re vendi cations 4 ou 5, caracterise 
30 en ce que la reaction du phenol et du formaldehyde a 11 eu en presence 

de 12 a 20 % d 1 equivalents en ions hydroxy! es, de preference 14 % 
environ, exprime en poids de phenol initial. 

7. Procede selon la revendication 6, caracterise en ce que le 
catalyseur est la soude, a raison de 5 a 8,5 % en poids de phenol initial, 

35 8. Procede selon Tune des re vendi cations 4 5 7, caracterise 

en ce que le milieu reactionnel est refroldi a une Vitesse de Tordre 
de 1°C par minute, jusqu'a 35°C environ. 

9. Procede selon Tune des revendi cations 4 5 8, caracterise 
en ce que Turee est introduite pendant une duree au moins egale a la 
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moitie de la duree du refroldissement du milieu reactionnel. 

10. Procede selon Tune des re vendi cations 4 a 9, caracterise 
en ce qu'il est mis en oeuvre suivant un cycle de temperature compre- 
nant une phase de chauffage, un palier et une phase de refroidissement, 

5 la duree du palier n'excedant pas 90 minutes. 

11. Composition d'encollage a base d'un produit de condensa- 
tion de phenol de formaldehyde et d'uree, et destinee a Vencollage de 
fibres de verre, comprenant egalement des additifs d'encollage et de 
Turee supplemental re, caracterisee en ce que le produit de condensa- 

10 tion est celui de Tune des revendi cations 15 3. 

12. Composition d'encollage selon la revendication 11, caracte- 
risee en ce que les proportions du produit de condensation, compte en 
parts de matiere seche et de Turee suppleroentaire sont comprises entre 
65 parts du produit de condensation pour 35 parts d'uree supplementai- 

15 re, et 90 parts pour 10 parts, et de preference sont de 80 parts de 

produit de condensation pour 20 parts d'uree supplemental re. 

13. Application de la composition d'encollage selon Tune des 

revendi cations 11 ou 12 a Tencollage de fibres minerales, notamment 

pour la fabrication de produits d'isolation. 
20 14. Application selon la revendication 13, caracterise en ce 

que la composition d'encollage est pulverisee sur des fibres minerales. 
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